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(54) Ruoraikylf unktlonelle Organosiloxane enthaltende Zusammensetzungen auf Alkohoitasts, 
Verfahren zu deren Herstellung sowie derefi Verwendung 

(57) Die vorliegende Effindung k>etrifft Ruoraikyl- 
funktionelle OrganosHoxan-haftige Zusammensetzun- 
gen auf AikDholbasis, die erh^ich sind durch etne 
gezielte Hydrolyse mindestens eines Fluoraikyl-funldio* 
neilen Organositans der atlgemeinen Formel I 



R^-Y-(CH2)2SiH,(R2)y(OR)3.^.y 



(I). 



wonn R"" eine mono-, oligo- oder perfiuorierte Afkyl- 
Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen oder eine mono-, 
ofigo- Oder perfluorierte Aryl-Grtppe, Y eine CHg-. 
O- Oder S-Qruppe. R^ eine lineare, verzweigte Oder 
cydische Ali^l-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen Oder 
eine Aryt-Gruppe und R eine lineare, verzweigte 
Oder cyclische Alkyi-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen 
Oder eine Aryl-Gruppe darstellen und xs 0. 1 oder 2 
und y * 0. 1 oder 2 mit (x-»-y)^ sind. 

t>ei einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 120 *C 
Qber einen Zeitraum von 0,5 bis 24 Stunden und unter 
guter Durchmischung in einem aitoholischen Medium, 
das neben W^sser aine schwadie ein- oder mehit>a- 
sige Sfture oder eine schwache Base oder eine schwa- 
Che ein- oder mehrt>asige Saure und eine schwache 
Base Oder ein saures oder k>asisches Salz enthatt. 
wot>ei das eingesetzte Wasser und das eingesetzte Alk- 
oxysilan in einem molaren Verhdttnis von 2 bis 500 : 1 
stehen. 

Femer betrifft cfie Erf indung ein Verfahren zu deren 
Herstellung sowie deren Verwendung. 
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Die Erf indung betrifft Fluoralkyl-funklioneRe Orga- 
nopolysitoxan-haltige Zusammensetzungen auf Alko- 
hotbasis. ein Verfahren zu deren Herstetlung sowie 
tjeren Verwendung. 

Organosiiane der allgemeinen Forme! R -SiCR^fe. 
mit R* als fluoriertem organischen Rest und R" als 
Chlor- Oder Methoxy- bzw. Ethoxy-Rest. finden vieifdt* 
tige Anwendungen. z. B. zum Aufbringen hydrophob 
sowie olecphob wirkender Schtchten auf Oberfldchen. 
Solche Besc^ichtungen bzw. Impr^nrerungen kbnnen 
2. B. Ober Tauch-, Trank-, Spruh- Oder Bewalzungsvor* 
gange auf dem entsprechenden Werkstuck erzeugt 
werden. 

Es ist auch bekannt, da6 61- und wasserabwef- 
sende Beschichtungen von Oberfldchen, meist Glas- 
oberfldchen, mit Hitfe von Ruoralkyialkoxysilanen 
hergestellt werden. Die Beschichtungen kOnnen bei- 
spielsweise als schmutzabweisende AusrOstung von 
Flachglas verwendet warden. Die beschriebenen Ver* 
fahren basieren auf Sot-Gel-Prozeasen. wobel zusam- 
men mit dem Ruoralkyialkoxysilan feinsta anorganische 
Partikel erzeugt und eingesetzt werden. Die Applikation 
solcher Systeme ist lechnisch aufwendig und verwen- 
det meist komplexe organisc^e LOsemittelgemische 
und Zusatzstoffe Dahjt>er hinaus enthahen so(che 
Systeme Chlor und stnd ferner nur Ober einen retativ 
kurzen Zeitraum einsatzfdNg (EP-OS 0 658 S25. EP- 
OS 0 629 673, US 5 424 130). 

Da die genamten Verfahren auf den anwendungs- 
technisch und Okonomisch aufwendigen Sol-Qel-Pro- 
zessen basieren, ist deren kommerzieile Verwertur^ 
daher bis haute auf Nischenbereiche beschrdnkt. 
Zudem bestehen bezQglich der Verarbeitbarkeit und 
damit der nachtraglichen Wirksamkeit soteher Fkioral- 
kytsitan-halUgen Zuk>ereitungen auf einer Substratober- 
fldche enge zeitfiche Grenzen» die sich ebentalls auf 
eine breitere praktisc^e Nutzung negativ auswirken. 
Neben dem teitweisen bis vOlligen Verlust der Haftwir- 
kung kann es zu einer langsamen Phasentrennung tss 
zum schichtfOrmigen Absetzen einer Fluoratkylsiian- 
haltigen Phase kommen. 

Somit wirken sich bei sDtehen Verfahren die kompli- 
zierten AppHkationsverfahren und daruber hinaus auch 
die Verwerdung von LAsemitteln, wie chlorierte Kbhien- 
wasserstoffe Oder Ruorkohlenwasserstoffe, nachteiHg 
aus (EP-OS 0 491 251 . EP OS 0 493 747). 

Bei den bekannten Idsemrttefbasierenden Syste- 
men ist ferner zu beachten, daB einige Systeme zwar 
im nicht hydrolysierten Zustand langzeitstabil sind sich 
jedoch in hydrolysierter Form, k^edingt durch die tort- 
schreitende Polykondensation der SilanoKunkHonen. 
durch eine auf maximal einige Tage begrwzte Wirk- 
sanr^eit auszeichnen. Durch eine fortlaufende Verringe- 
rung des Gehattes an Silanolgruppen reduziert sich 
ferner der Antdl moglicher chemischer Bindung zu 
einer Substratoberfiache. der sich als Konsequenz in 



unbefriedigerxler Haftung des Ube/zuges an der Sub- 
stratoberf idche duBert. 

Es bestaod daher die Aufgabe. silanbasierende 
Sysl»ne bereitzustellen, die in einfacherjbnd wirtschafl- 

5 richer Weise herstellbar und tm wesermichen trei von 
Chlor sind. ferner Qt>er einen Idngeren ^eitraum hinrei- 
chende Stabilrtdt besitzen und mH dener^ man In einem 
einfach auszufOhrenden Impragnierverfahren eine 
gleichzeltig hydrophobe wie auch oleophobe Schicht 

10 auf Substratoberfiachen erzeugen kann. 

Die gestelfte Aufgabe wird erflndungsgemdB ent- 
sprechendden Arrgaben der PaterrtansprOche geldst. 

Dbenaschenderweise wurde gefunden. daB Orga- 
nosiloxan-hattige Zusammensetzungen auf Alkoholba- 

IS sis, wek;he Si-gebundene Fluoralkyl-Funktionen 
enthaften, dann in einfacher und wirtschaftlicher Weise 
als Chlor-frete. homogene, Ware und Ober mehrere 
^tonale stabile LOsungen zugdnglich sind. wenn man 
mindestens ein Ruoralkyl-funktionelles Organositan der 

20 ailgemeinen Formel I 



30 



R'-YKCH2)2SiH,{R2)y(OR)3i.y 



(I). 



worin R'' eine mono-, oltgo- Oder peijf luorierte Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 9 C-Atomen 
Oder eine mono-, digo- Oder peilluorierte Aryf- 
Gruppe, Y eine CHg-, O- oder S-Qruppe. R^ eine 
lineare. verzw^gte oder cycfische Alkyi-Gruppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine 
lineare, verzweigte oder cyclische AU^I-Grtppe mit 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe dao^eHen 
und xb 0, 1 Oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mit (x-^y)^ 
sind 



35 unter guter Durch mischung in einem alkoholisclien 
Medium, das neben Wasser eine schwache ein- oder 
mehibastge Saure oder eine schwache 'Base Oder eine 
scfiwache ein- Oder mehibas^e sauna und eine sctTwa- 
che Base Oder ein saures oder basischjes Salz enthait, 

40 k>ei einer Temperatur im Beretch zwisch^ 0 und 1 20 *'C 
urxi uber einen Zeitraum von 0,5 bis 24 jStunden gezielt 
hydrolysi^l. wobei man das Wasser und das Atkoxy- 
siian gemdB Formel 1 in einem nx)laren Verhditnis von 2 
bis 500 : 1 einsetzt. Die erfindungsgemaBen Zus€U1^ 

45 mensetzungen lassen sich ferner in einfacher Weise mit 
hervorragender Wlrkung zur gleichzeitlgen Hydroi^ho- 
bierung und Oleophoblerung von Substratoberfiachen 
einsetzen. 

Gegenstand der vorHegenden Erfindung ist daher 
so eine Fluoralkyl-funktionelle Organosiioxan-haltige 
Zusammensetzung auf Alkoholbasts. die erhaitlich ist 
durch eine gezieite Hydrolyse mindestens eines Fluor- 
alkyl-funktionellen Organosilans der aligemeinen For- 
mel I 

55 

R^-Y-{CH2)2SiH^(R2)y{OR)g|.^.y (1). 
worin R^ eine mono-, digo- oder pdrf luorierte Alkyl- 
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Gruppe rrot 1 bis 9 C-Atom»i 
Oder eine mono-, oltgo- Oder perfluorierte Aryl- 
Gruppe. Y eine CH2-, O- Oder S-Gruppe. eine 
lineare, verzweigte Oder cycfische Alkyf-Gruppe rrut 
1 bis 8 C-Atomen Oder eine Aryl-Qruppe und R eine 5 
lirfeare, verzweigte Oder cycnsche Ail^-GrMppe mrt 
1 bis 8 C-Atomen Oder eine Aryi-Gn^ipecfarstellen 
und xs 0. 1 Oder 2 und y » 0. 1 Oder 2 mit (x-i-y)^ 
sind 

10 

bei einer Temperatur im Berelch zwischen 0 und 120 ""C 
Qber einen Zeltraum von 0.5 bis 24 Stunden und unter 
guter Durchmischung in einem atohollschen Medium, 
das neben Wasser etne schwache ein- oder mehrba- 
sige Saure oder eine schwache Base oder eine schwa- is 
Che ecn- Oder mehrbaage Saure und eine schwache 
Base Oder ein saures oder basisches Saiz enthdlt. 
wobei das eingesetzte Wasser und das eingesetzte Atk- 
oxysiian in einem nnolaren Vertidltnis von 2 bis 500 : 1 
stehen. 20 

ErfindungegerndBe Zusammeneetzungen weisen 
vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 2 und 12, 
besonders vorzugsweise ^nen pH-Wert zwischen 3 bis 
10. auf und besitzen geeignetenwerse eine Viskositdt 
von weniger als 10 000 mPa « s. Oer Gehalt an All<oho- 2s 
I&1 in erfindungsg^ndBen Zusammensetzungen 
betrdgl vorzugsweise 40 kDis 99.999 Gew.-%. bezogen 
auf die gesannte Zusammensetzung. wob^ diese Ruor- 
allcyl-funktionelle Organosiloxane vorzugsweise in l^erv 
gen von 0,001 bis 30 Qew.-%. besonders vorzugsweise so 
0.01 bis 5 Gew.-%, und ganz besonders vorzugsweise 
0,1 bis 2 Gew.-%, bezogen auf die Zusanvnensetzung, 
enth&lt. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist femer 
das Verfahren zur Herstellung einer Fluoralicyt-funktio- 35 
nellen Organoslloxan-haitigen Zusammensetzung. das 
dadurch gekennzeichnet ist. daS man mindestens ein 
Ftuoralkyt-funktionelles OrgEux)Silan der allgemeinen 
Forme! I 

40 

R^-Y-(CH2)2SiH^R2)^(OR)3-x.y (0. 

worin R"* eine mono-, oligo- oder pert luorierte AJkyi- 
Gruppe nit 1 bis 9 C-Atomen 

Oder eine mono-, oligo- oder perfluorterte Aryl- 4S 
Gruppe. 

Y eine CHg-, O- oder S-Gruppe. R^ eine lineare. 
verzweigte od&r cydische Alkyt-Gnjppe mit 1 bis 8 
C-Atomen oder eine Aryl-Gruppe und R eine 
lineare. verzweigte oder cydische Wkyi -Gruppe nvt so 
1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl-Q-uppe darsteiien 
und xb 0, 1 Oder 2 urxl y » 0. 1 oder 2 mit (x-«-y)^ 
sind. 

unter guter Durchn^schung in einem alkoho&schen 55 
Medium, das neben Wasser eine schwache ein- oder 
mehrt>asige S&ure oder eine schwache Base Oder eine 
schwache ein- oder mehrbasige Sdure und eine schwa- 



che Base Oder ein saures oder basisches Salz enthfiH, 
t}& einer Temperatur im Bereich zwischen 0 und 120 *>C 
md Ot>er einen Zeitraum von 0.5 bis 24 Stunden, vor- 
zugsweise 1 bis 12 Stunden. besonders vorzugsweise 
Dber einen Zeitraum von 2 bis 6 Stunden, geziett hydro- 
tysiert. wobei man das W^er und das AlKoxysilan in 
einem molaren Verhdltnis von 2 bis 500 : 1 einsetzt 

Die Oosterung des Fluoralkyt-funktioneilen Ovgano- 
sitans der afigemeinen Formei I erfolgt beim erf indungs- 
gemdBen Veriahren t>evorzugt portionsweise mit 
zertiichen Unterbrechungen. f^an kann den Vorgang 
der Dosierung at>er auch kontinuierlich mit zeitlichen 
Unterbrechungen durchfohren oder die diskontinuierU- 
che und kontinuierliche Vorgehensweise der Dosierung 
miternander in geeigneter Weise kombinieren. 

Die Umsetzung wind im allgemeinen in einem Tem- 
peraturbereich zwischen 0 und 1 20 ''C. vorzugsweise in 
einem Temperaturbereich zwischen 10 und 80 *'C, 
t>esonders vorzugsweise zwischen 20 und 60 ^C. 
durchgefOhrt. Geeigneterweise ertDlgt die Umsetzung 
unter ROhren. 

Beim erfindungsgemftBen Verfahren stelH man den 
F^-Wert zwisd^ 2 und 12 im Reaktionsmedium 
geeigneterweise durch Gnsatz einer schwachen ein- 
oder mehrt>asigen Sdure odo' einer schwachen Base 
Oder einer schwachen ein- Oder mehrtsasigen Sfture 
und einer schwachen Base Oder ones sauren oder 
tiasischen Seizes eia 

Geeigneteiweise setzt man beim erfindungs- 
gemaSen Verfahren als schwache Baee ein Organo- 
^lan der allgemeinen Formei IJ 

H2N(CH2)|(NH)j^CH2)h-Si(CH3)i(OR}3.i (11), 

worin O^f^, g^O ^llsfsO und g»1 lait&1>1. Q^h^. 
0^1 und 

R eine lineare. verzweigte Oder cydische Aikyl- 
Qruppe mit 1 bis 8 C-Atomen Oder eine Aryl- 
Gri43pe sind. 

besonders bevorzugt werden Aminopropyttriethaxysilan 
sowie Aminopropyttrimethoxysilan sowie Aminopropyt- 
methykliethoxysilan sowie Aminopropyimethyldime- 
thoxysilan. oder ein Alkylamin der allgemeinen Fbrmel 
111 

H3.jNR3^ (III). 

worin R^ eine lineare, verzweigte oder cydische 
Alky1-Gri|3pe mit 1 t^s 8 C-Atomen Oder eine 
lineare. verzweigte Oder cycl^he Aminoalkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryt- 
Gruppe darstellt. z B 1 . 2 Oder 3 ist und Gruppen R^ 
gleich Oder verschieden sind. 

beispieisweise Mono-, Di- oder Trialkylamine. wobei ats 
Alkyl-Gruppe sdche mit 1 bis 3 C-Atomen bevoizugt 
sind. ein. 
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Auch kann man beim erfindungsgennaBen Verlah- 
ren schwache Sduren. wie Ameisensfture, Essigsfture, 
-Propionsaure oder ZitronensAure. einsetzen. Bei 
gleichzeitigerri Einsatz schwacher Sduren und schwa- 
Cher Basen ist es beim erfindUngsgemaBen Verfahren 
^nictH erfordertich. ein dquimolares Verhdltnis zwischen 
Sdure und Base einzuhalten. 

Beim erlindungsgemdBen Verfahren kann man als 
saure Saize berspielsweise Aikalihydrogensulfat Oder - 
dihydrogenphosphat Oder Aluminiumacetat, oder ais 
basische Seize beispielGMreise Magnesiumhydroxid 
Oder AlKaliacetat oder AlKalihydrogencarbonai Oder 
Aikaiicarbonat, einsetzen. 

Als Reaktionsinedium venvendet man beim 
erfindungsgemaBen Verlahren vorzugweise den zur 
Alkoxy-Gruppe des eingesetzten Organosilans korre- 
spondierenden Alkohoi, wobei man als Alkohol geeig- 
netenweise Methanol. n-PropanoU i-Propanol. n- 
Butanol. i-Butand. t-Butanol und/oder 2-Methoxyetha- 
nol. inebeeondere aber Ethanol einsetzt 

DarOber hinaus bevorzugt man beim erfrndunge- 
gemftBen Vertehran llneare Perfluoralkylalkoxysilane. 
wie z. B. Perfluordodecyl-ZPerfJuordecyl-ZPerfluoroC' 
tyltrialkoxysilane, insbesondere Perfluoroctyltriethoxy- 
silan. sowie solche Ruoralkyt-funktionelie 
Organosilane. die gemaB Formel I CF3(CF2)r. 
CF3{C6H4)-. CeFr Oder R^CHaCHgCC^O)- mil = 
CnF2n+i und n = 2 bis 18 als Gruppe ent- 
halten. beispielsweise Fi3Cs(CH^2Si(OC2H5)3. 
besonders bevorzugt sind Tfidecafluor-1,1.2,2- 
tetrahydrooctyitrimethoxysilan sowie Tridecafluor- 
1 .1 ,2.2-tetrahydrooctyltriethQxysiJan sowie 
3.3,4A5.5,6,67.7.8.8,9.9.10,10.10-Heptadecafluor- 
1,1,2,2-tetrahydrodecyltriethoxysilan oder entspre- 
chende Gemische. 

Nach dem ertindungsgemaBen Verlahren herge- 
steilte Produkte sind stabile und in der Regei kteire 
LOsungen. Die erfindungsgemaBen Zusammensetzun- 
gen lassen sich geeignetenveise mit Alkoholen in jedem 
Verhaitnis verdunnen. Daruber hinaus kann eine erfin- 
dungsgemaBe Zusammensetzung auch Wasser in 
Mengen bis zu 5 Gew.-% enthalten. 

ErfindungsgemaB erhaltene Fluocalkyl-tunktionelle 
Organosiloxane enthalten aufgrund ihrer oligomeren 
Siruktur bevorzugt eine hohe Konzentration an Siland- 
funktionen. die sie in hervorragender Weise zur Reak- 
tion mit hydroxylgruppenhaltigen Substratoberfachen 
be^ahigt. Besdiichtungen und Impragnierungen mit 
diversen Substraten ergaben ausgezeichnete 01- und 
gleichzeitig wasserabweisende Eigenschaften, - auch 
nach Temperalur-, Tensid- und UV-Behandlung. vgl, 
Berspiele. In entsprechenden Untersuchungen konnte 
zudem auf verschiedenen Materialien gezeigt werden. 
daB auch nach > 6 Monaten keine Vemngerung der 
Wirksamkeit bzw. eine Destabifeierung erfindungsge- 
mdSer Zusammensetzung en erkennbar war. 

Die Venwendung der erfindungsgemaBen bzw. 
erftnc&ingagemaB hergestellten Zusammensetzungen 
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erfblgt mit deutHchen Vorteilen gegenOber den etngangs 
beschriebenen Produkten. Bel Anwendung der 
eifindungsgemaSen Zusammensetzung kann man in 
einfacher und hervorragender Weise, zugleich eirte 
hydrophobierende. oleophobierende. schmutz- und 
farbabweisende Wirkung auf den unt^rschiedlichsten 
Substralobaitachen. Insbesondere auf Glas - z. B. 
Flachgtas, Glasfasern. Gtasperlen. FQHstoften und Pig- 
menten. Metallen. Kunststoffen, Lacken und Farben. 
Texti'lfasern - einschlieBlich Baumwolle. Hofz, Papier. 
Minaralfasem sowie mineralischen Baustoffen • z. B. 
Kalksandstein. Beton, Ziegel oder KeramiK erzielen. 
DarOber hinaus kOnnen die erfindungsgemaBen 
Zusammensetzungen auch als Trennmittel, als Vemet- 
zer, als Haftvermittler. insbesorKiere fOr Ruorpolymere, 
wie z. B. Tefk>n oder auf Fluorpolymeren t>asierenden 
Lacken. sowie ats Zusatzstoffe fQr Farben und Lacke 
Venwendung finden. Entsprechende Verfahren zur 
Oberfiachent>ehandlung unter Einsatz erfindungsgema- 
Ber Zusammensetzungen kdmen im ^Itgemeinen mit 
geringem zeitlichen und technischen Aiifwand durchge- 
fOhrt werden. | 

Gegenstand der vodiegenden ErfiMung ist daher 
auch die Verwendung der erfindungsgemaBen Fluoral- 
kyl-funktionellen Organosiloxan-haltigin . Zusammen- 
setzungen auf /^koholbs^is fur die gleichzettige 
Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zur 
schmutz- und feibabweisenden AusrOstung von Ober- 
fiachen. von Kunslstoffen. von IMetaUejn. von mineraU- 
schen Baustoffen. fOr den Schutz vjon Bauten und 
Fassaden. f iir die Beschichtung von GIMasern. fur die 
Silanisierung von Follstoffefi und Pigmenten. fur die 
Verbesserung der rheologischen Eigenschaften von 
Polymerdispersionen und Emulsionenl fur die Hydro- 
phobierung und Oleophobierung sowie zur schmutz- 
und farbabweisenden AusrOstung voni Textiien Lader, 
Zetlutose* und StarkeprodUklen sowiei ais Trennmittef. 
als vernetzer, als Haftvernrdttler sowiejals Zusatzstoffe 
for Famen und Lacke. ! 

Die Erfindung wird durch die 1olg|enden Beispiele 
naher eriautert. ohne den Gegenstand tier vorliegenden 
Erfindung zu beschrflnken: 
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BeispleM: 



In einem 250 ml Becherglas werden t>ei Raumtem- 
peratur 10 g H2O (0.56 mol) unter iRQhren mit 5 g 

so HCOOH (rein: 0,11 mol) vermischt u<>d danach 160 g 
Ethanol (3.5 mol) zugegeben, wobei sich ein pH-Wert 
von ca. 3,6 - 4 einslellt Hierauf werden 10 g VPS 8261 
(3.3,4,4.5.5.6.7.7.8.8.8-Tridecafluor-1 .i.2.2-tetrahy- 
drooctyttriethoxysllan) zugetropfl (6.02 mol) und 

ss anschlieBend 5 h gerOhrt (keine wwtej^e pH-Andemng). 
Danach wird mit 915 g Ethanol (1^,9 mol) auf ein 
Gesamtgewicht von 1 000 g aufgefOlltl 
W\an erhait eine ktare. farblose LOsungj mit einem Gehalt 
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von 1.0 Gew.-% VPS 8261. die eine Lagerstabifitfit von 
mindesterrs 6 Monaten aufwveist 

Vengleichsbeisplel: 

5 

Man verfdhrt wie in Beisptel 1 beschrieben. ersetzt 
jedoch HCOOH durch 1-nnolare HQ (pH ^ 1). so erfoJgt 
beginnend nach 48 bis 72 h eine mllchige EintrQbung 
sowie darauf innerhalb von 2 Wochen eine deutliche 
Phasentrennung. Nach dieser Zeit offenbart sich die io 
Zusammensetzuig ruir noch ieicHt trube. jedoch mat 
etner durchscheinenden. wachsartigen Schidht. die 8ich 
an Boden und Wdnden von sowohl Glas- ais auch 
Kunstsloffbehaitern absetzt. 

IS 

Belsplel 2: 

(n einem 250 ml Becber gias werden bei Raumtenv 
peratur 10 g HgO (0,56 mol) unter Ruhren mit 4.0 g 
CHaCOOH (rein; 0,09 niol) vemvscht und 2.0 g 20 
(rein; 0,03 nnol) teobutylannin zugegeben. wobei 
sich ein pH-Wert von 4,5 - 5 einstelll. Danach 
wifd mit 50 g Ethane! (1>1 niol) aufgefOlit. 5 g 
3.3.4.4.5.5.6.6.7J,8,8,9,9,10.10.10-Hep»adecaf»uor- 
1.1,2.2-tetrahydrodecyltriethoxysilan zugetropft (0,008 2S 
moH) und anschJieftend 5 h oerOhrt {Keine wehere pH- 
Anderung). Hieratif wild mit 429 g Ethanol (94.4 moQ 
auf ein Gesamlgewicht von 500 g aufgefOBt. 
Man erhdit eine Mare, farblose LOsung mit einem Gehalt 
von 1.0 Gew.-% 3.3.4.4.5.5.8.6,7.7.8,8.9.9.10.10,10- 30 
Heptadecafluor-1 ,1 .2,2-tetrahydrodec/ttriethaxysiian. 
die eine Lagerstabitit&t von mindestens 6 Monaten airi- 
weist 

Beispiel 3: 35 

In ^em 250 mi Becherglas warden bei Raumtem- 
peratur 25 g H2O (1,4 nx>l) unter ROhren mit 5 g 
HCOOH (rein; 0,11 mpl) vermiscm. 10 g DYNASY- 
LAN® 1203 (S-Anrinopropyttrtethaxysflan} zugetropft 40 
(0.07 mol) und danach 50 g Ethanol (1.1 ondi) zugege- 
ben. Es steitt sich ein pH-Wert von ca. 8.0 ein. Danach 
werden 5 g VPS 8261 (3,3.4.4.5,5, 6. 6,7.7.8,8,8-Tride- 
canuor-1.1,2.2-tetrahydrooclyttriethoxy8llan) (0,01 mol) 
zugetropft und anachlieBend 5 h gerOhrt (keine weitere 45 
pH-Anderung). Danach wild mtt 655 g Ethanol (8.8 mol) 
auf ein Qesamtgewicht von 750 g aufgefullt. Man erhdit 
eine klare, farblose LOsung mit einem Gehalt von 0.67 
Gew.-% VPS 8261 . die eine Lagerstabtlitflt von minde- 
stens 4 Monaten aufweist so 

Beisplei 4: 

In einem 250 ml Becherglas werden bei Raumtem- 
peratur 15 g C7/NASYLAN® 1203 (3-Aminopro- ss 
pyttriethoxysilan) (0.045 moO mit 5 g VPS 8261 
(3.3.4.4,5.5.6,6.7.7.8.8.8-Tridecafluor-1 .1 ,2.2-telrahy- 
drooctyltriethoxysiian) (0,07 mol) sowie 50 g Ethanol 



(1.1 mol) vermischt. Danach wird unter fortges^em 
Ruhren 25 g HgO zugeg^en. Es stellt sich ein pH-Wert 
von ca. 9 - 10 ein. Man laSt anschiie3end noch 5 h rOh- 
ren (keine weitere pH-Anderung) und futtf dann mt 405 
g Ethanol (8,8 nml) auf ein C^amtgewicht von 500 g 
auf. 

Man erhdft eine Mare, farblose LOsung mit einem Gehalt 
von 1.0 Gew.-% VPS 8261. die &ne Lagerstabflttdt von 
mindestens 4 Monaten aufweist. 

Beispiel 5: 

Mit den LOsungen der BeispieJe 1 bis 4 wunden 
Beschtohtungen von Glasplatten. Stahlplatten, Aiumini- 
umfblien. Kupferplatten, Kartonagen. Papier. Polyester. 
bzw, Impragnierungen von Zelistoff, Holz. Leder und 
Baumwolle durchg^hrt. Dazu wunden die Substratpro* 
ben in die anwendungsfertigen LOsungen der Beispiele 
1 bis 4 fOr ca. 5 min. eingetaucht und nach Entnahme 
die ijOeemitlel bei 120 **C in «nem Trockenschrar^ uber 
eine Zeit von ca 30 Mlmiten entfemt 
Danach zeigten die Substratproben ein signifikantes 
hydro- und oleophobes Verhalten. Dies offenbarte sich 
a a durch fokgende Eigenschaften: 
Abperleffekt vcyiThermoOI. SiliconOI, Wasser. Randwin- 
kel > 100 "anti-gratfiti'. "anti -soiling", 'anti-touling". 
Diese Eigenschaften bfeiben auch nach mehrmonatiger 
Lagerung bet Raumtemperatur. wechsebiden Feuchte- 
gehatten und unter TageslichteinfluB erhaiten. 

PBtenCan^vQche 

1. Fiuoraikyl-funktionelle Organosibxan-hattige 
Zusammensetzung auf Alkoholbasis 
erhdHiich durch 

gezieite Hydrofyse mindestens eines Ruoralkyl- 
funktionellen OrganosSans der allgemelnen Fbrmel 
I 

R^-YKCH2)2SiHx(RVOR)3.x.y (0. 

worin R^ eine mono-, oilgo- Oder perfluorierte 

Aikyl-Gruppe mit 1 tsis 9 C-Atomen 

Oder eine mono-, oligo- Oder perfluorierte Aryl- 

Gruppe, 

Y eine CH2-. O- Oder 8-Gruppe. R^ eine 
lineare. verzweigte oder cyclische Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder ane Aryl- 
Gruppe und R eine lineare. verzweigte oder 
cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atonr>en 
Oder eine Aryl-Gruppe darstellen und 0. 1 
Oder 2 und y = 0, 1 oder 2 mit (x+y)^ sind. 

bei einer Tenperatur im Bereich zwischen 0 und 
120 ''C Ober einen Zeitraum von 0.5 bis 24 Stunden 
uid unter guter Durchmischung in einem alkoholi- 
schen Medium, das neben Wteser eine schwache 
ein- Oder mehrt)asige Saure oder eine schwache 



5 



9 
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Base Oder eine schiwache ein- oder mehrbasige 
Sdure und eine schwache Base oder ein saures 
Oder bastsches Salz enthdtt. wobei das eingesetzte 
Wasser und das eingesetzte Alkoxysilan in einem 
molaren Verliaitnis von 2 bis 500 : 1 stehen. 5 

» 

2. Zusammens^ung nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB diese einen pH-Wert zwischen 2 und 12 auf- 
weist. 10 

3. Zusammensetzung nach Anspruch ^ oder 2, 
dadurch gekennzeichnet 

daBder AlRoholgehaK in der Zusammensetzung 40 
bis 99.999 Qew.-%betragt is 

4. Zusammensetzung nach mindestens einem der 
Ansprfiche 1 bis 3. 

dadurch gekennzeichnet, 

dafi diese im wesemiichen frei von Chlor ist so 

5. Zifsammensetzung nach nmxiasters einem der 
AnsprDche 1 bis 4, 

dadurch g^<ennzeichne<t, 

daB diese Fluoralkyl-f unktionelle Organosiloxane in ss 
Mengen von 0.001 bis 30 GeMr.-%. bezogen auf die 
Zusammensetzung. enthfllt. 



Zusammensetzung nach mindestens einem der 
AnsprOche 1 b/s 5, 
ctedurch gekennzeichnet, 

da6 drese eine VisKositdt von vi^eniger ats 10 000 
mPa • s besitzt 



R'-Y-(CH2)2SiHx(R2)y(OR)3.x.y 



(0. 



worin eine mono-, o*igo- oder perfluorierte 

Alkyl-Gnppe mit 1 bis 9 OAtomen 

Oder eine nwno-. oligo- oder perfluorierte Aryf- 

Gruppe. 

Y eine CHg-. O- oder S-Gruppe, eine 
iineare. veizweigte oder cydische Alkyl- 
Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen oder eine Aryl- 
Gruppe und R eine lineare. verzweigte oder 
cyclische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 OAtomen 
Oder eine Aryl-Gruppe darstelten und x= 0. 1 
oderZundysO, 1 oder 2 mit (x-fy)^ sind 

unter guter Durchmischung in einem alkohoBschen 
Medium, das neben Wasser eine schwache ein- 
oder mehrbasige Sfture oder eine schwache Base 
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Veilahren zur Herstellung einer Ruoiaikyl-iunktio- 
nellen Organosifoxan-haitigen Zusammensetzung 
nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man mindestens ein Ruoraikyl-funktionelles 
Organosilan der alfgemeinen Fbrmet r <o 



45 



so 



ss 



Oder eine schwache ein- oder mehrba^ge SSure 
und eine schwache Base oder ein saures oder 
basisches Salz enthatt, bei einer Temperatur im 
Bereich zwischen 0 und 120 ""C und Qber einen 
Zeitraum von 0,5 bis 24 Slunden ^ezielt hydroly- 
siert. wobei man das Wasser und dais Alkoxysilan in 
einem molaren Verhaitnis von 2 bis $00 : 1 einsetzt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, 
dadurch gekennzek:hnet, 

daB man den plH-Wert im ReaktiorGmedium auf 
einen Wert zwischen 2 und 12 einsteOt. 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8. 
dadurch gekennzeichnet. 

daB man ate schwache Base ein Organosilan der 
allgemeinen Forme! II 

H2N(CH2WNH)g(CH2)h-Si(CH3)i(OR)a-j OD, 

worin 0!^^6. g=0 falls fsO und g»l talis f>1, 
0<h^, 0<^^^ und R eine lineare, verzweigte 
Oder cydische Alkyl-Gruppe mK 1 bis 8 C-Ato- 
men Oder eine Aryi-Gruppe sind. 

Oder ein Alkylamin der aUgemeinen Formal 111 

H3..NRS^ (III), 

worin eine XmoaTQ, verzweigte oder cycli- 
sche Alkyl-Gruppe mil 1 bis 8 C-Atomen oder 
eine Nneare, verzweigte oder cydische Amino- 
alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atpmen oder eine 
Aryf-Gruppe darstellt. z s 1, d oder 3 ist und 
Gruppen R^ gleich oder versdiieden sInd. 

einsetzt. 

I 

10. Veriiahren nach mindestens einem (jer AnsprDche 7 
l:»s 9, 

dadurch gekennzeichnet, 
daB man ats schwache Sdure- 
Essigsfture. Propionsaure oder Zitronensdure ein- 
setzt. 



Ameisensdure, 



1 1 . Verfahren nach mindestens einem tder AnsprOche 7 
t^slO. 

dadurch gekennzeichnet. 

da3 man ate saures Salz Alkalihydrogensulfat oder 
•dihydrogenphosphat oder Afumlniumacelai ein- 
setzt. 

12. Verfahren nach mindestens einemider AnsprOche 7 
btsni. 

dadurch gekennzeichnet. 

da5 man als basisches Salz Maignesiumhydroxid 
Oder /Mkaliacetat oder Alkalihydro0encart»nat oder 
AlkalicartXMiat einsetzt. j 
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1 3. Verlahren nach mindestens einem der Anspruche 7 
bis 12. 

dadurch Qekennzeichnet 

daB man den zur Alkoxygruppe des etngesetzten 
^ Organosilans korrespondierenden Alkohol einsetzt. 5 

14. Verfahren nach mindestens einem der AnsprQctie 7 
V . bis 13. 

dadurch gekermzeichnet. 

daB man als Alkohol Methanol, Ethanol. n-Pro- 10 
panol i-Propanot. n-Butanol, i-Butanol. 1-Butanol 
und/oder 2-Meth09cyethanol einsetzt 

15. Venwendung Ruoratkyt-lunktionefler Organosito- 
xan-hattiger Zusammensetzungen auf Alkohol- is 
Basis nach den AnsprQchen 1 bis 14 fur die gieich- 
zeitige Hydrophobterung und Oleophobierung 
sowie zur schmutz- und fait>abweisenden AusrO- 
stung von Oberfl&chen. von Kunststoffen, von 
Metallen, von m'meralis^en Baustoffen. fOr den 20 
Schuiz von Bauten und Passaden, fQr die 
Beschichtung von Glasfasern. fur die Silanisierung 
von POllstoffen und Pigmenten. fQr die Veit^se* 
rung der rheologiechen Eigenschatten von Poiy- 
merdispersionen und Emulsionen. fur die 25 
Hydrophobierung und Oleophobierung sowie zur 
schmutz- und farisabweisenden Ausrustur^ von 
Textiiien, Leder. ZelMose- und Stftrkeprodutaten 
sowie als Trennmittel. als Vernetzer, als Haftver- 

ttler sowie ate Zusatzstoffe fur Farben und Lacke. 30 
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Ferner belrHfi die Erfindung ein Vertahren 2u deren 
Herstellung sowie deren Veiwendung. 



R^-Y.(CH2)2SiH,(R2)y(OR)3.x.y 



(I). 



worin sine mono-, oligo- Oder perfluorierte Alkyl- 
Qruppe mit 1 bis 9 C-Alomen Oder eine mono-. 
oKgo- Oder perfluorierte Aryl-Gruppe, Y eine CHa-, 
O Oder S-Gruppe. eine lineare, verzweigte Oder 
cydische AlKyl-Qrtppe mit 1 bis 8 C-Atomen Oder 
eine Aryt-Gruppe und R eine lineare. verzweigte 
Oder cydische Alkyl-Gruppe mit 1 bis 8 C-Atomen 
Oder eine Aryt-Gruppe darstellen und xa 0. 1 Oder 2 
und y « 0, 1 oder 2 mH (x+y)^ sind. 

bei enier Temperatur im Bereich zwischen 0 und 120 **C 
Qber einen Zeitraum von 0.5 bis 24 Stunden und unter 
guter Durchmischung In einem alkohoiischen Medium, 
das neben Wasser eine sclwadie ein- oder mehrt>a- 
sige Sdure oder eine schwache Base oder eine scfwa- 
che ein- oder mehrbasige SSure und eine schwache 
Base Oder ein saures oder basisches Salz enthdlt. 
wot>ei das eingesetzte Wasser und das eingesetzle Alk- 
oxysaan in einem molaren VeitiSltnas von 2 bis 500 : 1 
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